(19) 



Europaisch s Patentamt 
European Patent Offlc 
Office uropeen des br v ts 



(12) 



(n) EP 1 010 677 A1 

DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 



(43) Date de publication: 


(51) 


mtci 7: C03C 17/36, G02B 1/10 


21.06.2000 Bulletin 2000/25 




(21 ) Numero de depot: 99403146.6 






(22) Date de depot: 15.12.1999 






(84) Etats contractants designes: 


• 


Maurer, Marc 


AT BE CH CY DE DK ES Fl FR GB GR IE IT LI LU 




4800 Verviers (BE) 


MC NL PT SE 


• 


Hans, Alfred 


Etats d'extension designes: 




52159 Roetgen (DE) 


AL LT LV MK RO SI 


• 


Fischer, Klaus 






52477 Alsdorf (DE) 


(30) Priorite: 17.12.1998 DE 19858226 


• 


Billert, Ulrich 


17.12.1998 DE 19858227 




52066 Aachen (DE) 


19.08.1999 DE 19939287 






19.08.1999 DE 19939288 


(74) 


Mandataire: Renous Chan, Veronique et al 






Saint-Gobain Recherche, 


(71) Demandeur: SAI NT-GOB AIN VITRAGE 




39, Quai Lucien Lefranc 


92400 Courbevoie (FR) 




F-93300 Aubervilliers (FR) 


(72) tnventeurs: 






• Le Masson, Pascal 






75012 Paris (FR) 







(54) Systeme de couches reflechissant la chaleur pour substrats transparents 



(57) Le systeme de couches reflechissant les 
rayons thermiques selon I 1 invention comprend au moins 
une couche fonctionnelle a base d'argentj et presente 
une couche antireflet superieure constitute d'un ou plu- 
sieurs des oxydes metalliques Ti0 2 , Sn0 2 , ZnO : Ta 2 0 5 
ou Nb 2 0 5 . La partie superieure de cette couche antire- 



flet inf erieure est remplacee par une couche formee de 
ZnO. Seion une autre variante, on dispose au-dessus 
de I'argent une couche tres fine en metal ou en sous- 
nitrure. Ce systeme de couches est particulierement ap- 
proprie au revetement de films de polymere qui sont as- 
sembles a des substrats de verre par rintermediaire de 
couches adhesives. 
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Description 

[0001] La presente invention concerne un systeme de couches reflechissant les rayons thermiques (controle solaire 
ou bas-emissivite) pour des substrats transparents, comprenant au moins une couche fonctionnelle formee d'argent 

s et des revetements antireflets dielectriques, le revetement antirefiet superieur comportant une couche d'un nitrure 
metallique, en particulier AIN, de nitrure de silicium Si 3 N 4 , ou d'un nitrure mixte d'un metal et de silicium. 
[0002] On connait du document EP-0 281 048 B1 un empilement de couches comprenant une couche fonctionnelle 
formee d'argent dans lequel tant la couche antirefiet inferieure que la couche antirefiet superieure sont constitutes 
d'un nitrure metallique, de preference un nitrure d'aluminium ou un nitrure de silicium. Contrairement aux oxydes me- 

io talliques servant de couches antirefiet dielectriques, les nitrures metalliques ont I'avantage de presenter une resistance 
mtcanique et chimique particulierement elevee. Ce systeme de couches connu ne presente pas de couche de pro- 
tection metallique au-dessus de la couche d'argent. Des couches de protection metalliques ou obtenues par sous- 
oxydation sont generalement necessaires dans le cas de couches antirefiet obtenues par voje d'oxydation (pulverisa- 
tion cathodique en atmosphere oxydante). Sinon, la couche d'argent risque d'etre endommagee par 1'oxygene lors de 

is ia pulverisation reactive de la couche antirefiet superieure, 

[0003] Un systeme de couches a base d'argent comprenant des couches antirefiet dielectriques en nitrure d'alumi- 
nium est egalement connu du document DE 39 41 046 C2. Dans ce systeme de couches, une couche de blocage 
d'une epaisseur de 2 a 20 nm formee de Zn metallique est disposee entre la couche fonctionnelle formee d'argent et 
la couche antirefiet deposee par-dessus. Cette couche de blocage doit permettre d'tviter le risque d'un endommage- 

20 men l a long terme de la couche d'argent par oxydation. La couche de Zn metallique reduit toutefois la transmission 
lumineuse du systeme de couches, de sorte que ce systeme de couches ne peut etre utilise lorsqu'un facteur de 
transmission lumineuse de 75% est requis, ce qui est le cas des pare-brise de vehicules automobiles. 
[0004] On connait du document DE 41 35 701 A1 un systeme de couches rtflechissant les rayons thermiques com- 
prenant une couche fonctionnelle formee d'argent et des couches antirefiet dielectriques constitutes d'oxydes metal- 

25 liques ou de nitrures metalliques, dans lequel une couche de blocage lormee de deux couches partieiles est appliquee 
sur la couche d'argent. Cette couche de blocage est constitute d'une premiere couche partielle formee de Pd ou de 
Pt, d'une epaisseur de 0,2 a 0,5 nm, deposee directement sur la couche d'argent et d'une seconde couche partielle 
deposee sur la premiere et formee de Ti, Cr ou d'un melange de ceux-ci ou d'un alliage comportant au moins 15% 
d'un de ces metaux, d'une epaisseur de 0,5 a 5 nm. Cette couche de blocage formee de deux couches doit accroTtre 

30 la resistance a t'humidite du systeme de couches. Cela requiert toutefois une chambre de depot supplemental dans 
Installation de pulverisation cathodique. En outre, etant donne que le Pd et le Pt sont des metaux tres couteux, la 
fabrication de ce systeme de couches est couteux. 

[0005] Le document DE 1 9 52 0843 A1 decrit un systeme de couches constitue d'une suite de couches comprenant 
une premiere couche constitute d'un oxyde metallique ou d'un nitrure metallique, une deuxieme couche constitute 

35 d'un sous-oxyde de Zn et/ou de Ta ou d'un mtlange de ceux-ci, une couche fonctionnelle formte d'argent, une qua- 
trieme couche metallique ou de sous-oxyde mttallique appliqute sur la couche d'argent et constitute d'un des mttaux 
Ti, Cr, Nb ou d'un melange de ceux-ci ou d'un alliage comportant un de ces mttaux et une cinquieme couche antirefiet 
superieure formte du mattriau de la premiere couche. La couche de blocage mttallique ou obtenue par voie de sous- 
oxydation deposee sur la couche d'argent doit garantir la resistance mtcanique et chimique du systeme. Ce systeme 

40 de couches comprend egalement un total de cinq couchesjndividuelles. 

[0006] Les systemes de couches comprenant une couche antirefiet superieure constitute d'un nitrure mttallique, 
plus particulierement de AIN ou de Si 3 N 4 , se sont distinguts par leur bonne resistance a la corrosion. II s'est pourtant 
avert que leurs proprittts n'etaient pas encore satisfaisantes a tout point de vue. 

[0007] L'invention a pour but de tirer profit des avantages connus d'un systeme de couches comprenant une couche 
45 antirefiet suptrieure comprenant un nitrure metallique, a savoir leur haute rtsistance a la corrosion et au vieillissement, 

et de mettre au point un systeme de couches comprenant cette couche de recouvrement et qui prtsente des proprittts 

encore amtliortes, notamment concernant sa resistance mtcanique et chimique. 

[0008] Pour atleindre ce but, l'invention a mis au poinl deux varianles alternatives ou cumulalives. 

[0009] Selon une premiere variante, le systeme de couches conforme a l'invention se caracterise par le fait que la 
50 couche antirefiet suptrieure comprend au moins une couche en un nitrure metallique, comme en particulier AIN, Si 3 N 4 , 

ou nitrure mixte SiAl ou SiZr. Preferentiellement, la couche antirefiet suptrieure n'est constitute que de ce type de 

mattriau. La couche antirefiet inftrieure est constitute d'un ou plusieurs des oxydes metalliques du type Ti0 2 , Sn0 2 , 

Ta 2 O s ou Nb 2 0 5 , etant entendu que sa partie superieure, a savoir la partie contigue a la couche d'argent, est remplacte 

sur une tpaisseur de 5 a 15 nm pardu ZnO. De preference, ('epaisseur optique de la couche partielle en ZnO corres- 
55 ponde a I'epaisseur optique de la partie de la couche d'oxyde metallique remplacee par la couche partielle formee de 

ZnO. 

[0010] Dans I'ensemble du present texte, le terme de « couche antirefiet » signifie qu'elle comporte soit une seule 
couche, soit une superposition d'au moins deux couches. Selon cette premiere variante, la « couche antirefiet » infe- 
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rieure comprend au moins deux couches superposees, celle en oxyde ei celle en ZnO, la « couche antireflet » supe- 
rieure en comprend au minimum une. 

[0011] Cette structure de couches influence favorablement la structure de la couche d'argent. De ce fait, avec une 
meme epaisseur de la couche d'argent et une meme reflexion du rayonnement inlrarouge, la transmission lumineuse 

s est accrue. En plus, on obtient, de maniere surprenante : une amelioration de I'adherence de la couche de nitrure 
metallique sur la couche d'argent. Le rendement au cours de I'operation de depot et la qualite du systeme de couches, 
a savoir plus particulierement sa resistance a la corrosion, sont en outre nettement ameliores. 
[0012] Une amelioration complementaire de ('adherence de la couche de nitrure metallique sur la couche d'argent 
peut etre obtenue par le fait qu'entre ces deux couches est deposee une couche formee de Ti, Zr, Al, Cr, Ni ou Hf ou 

to d'un melange de ceux-ci ou des sous-nitrures de ceux-ci, d'une epaisseur de 0, 1 a 1 nm, de preference de 0,2 a 0,5 nm. 
[0013] Selon la seconde variante de I'invention, la couche antireflet inferieure est constitute d'un ou piusieurs des 
oxydes metalliques du type Ti0 2 , Sn0 2 , ZnO, Ta 2 O s ou Nb 2 0 5 et la couche antireflet superieure comprend au moins 
une couche d'AIN, de Si 3 N 4 ou de melanges de ceux-ci (nitrure mixte SiAl ou SiZr). De preference, elle n'est constitute 
que de ce type de materiau. En outre, entre la couche d'argent et la couche antireflet superieure est disposee une 

15 couche formee de metal ou de sous-nitrure, d'une epaisseur de notamment 0,1 a 1 ou 2 nm, destinee a ameliorer 
I'adherence. 

[001 4] De preference, la couche formee de metal ou de sous-nitrure destinee a ameliorer I'adherence est constitute 
de Ti, Zr, Al, Cr, Ni ou Hf ou de melanges de ceux-ci ou de sous-nitrures de ceux-ci. L'epaisseur de cette couche 
destinee a ameliorer I'adherence est comprise de preference entre 0,2 et 0,5 nm : it s'agit d'une epaisseur extremement 

20 fine : on peut considerer la couche comme vraisemblablement discontinue. 

[0015] [.'amelioration de la resistance a long terme du systeme de couches conformement a la seconde variante de 
I'invention, constatee par des tests adequats : par rapport aux systemes de couches dans lesquets des couches d'AIN 
sont directement contigues a la couche d'Ag, peut etre attribute au fait que Ton obtient une suite de couches plus 
compacte. L'adherence et I'ancrage de la couche d'argent sur ia couche contigue formee d'AIN ou de Si3N 4 s'en trouve 

25 amelioree. La rest ru duration de la surface de cette couche d'ancrage, determinante pour I'effet d'ancrage, se forme 
manifestement lors de la pulverisation de ia couche de nitrure metallique suivante. Du cote adjacent a la couche 
d'argent, cette couche d'ancrage a un caractere sensiblement metallique : et en raison de la disposition de ses atomes, 
elle contribue a une bonne liaison avec la couche d'argent. Sa structure se modifie en surface par ia formation de 
nitrures (une certaine nitruration) qui permet une meilleure liaison avec la couche de nitrure. 

30 [0016] II n'y a aucun inconvenient a ce que la couche antireflet inferieure soit constitute d'un oxyde metallique au 
moins plutot que d'un nitrure metallique. En effet, la resistance a I'humiditt eventuellement plus faible de I'oxyde me- 
tallique est compensee par le fait que I'oxyde mttailique adhere mieux a la couche d'argent que des nitrures metalli- 
ques. Les oxydes metalliques cites se laissent bien pulveriser, lis ont tgalement une influence favorable sur les pro- 
prietts optiques du systeme de couches, de sorte que le systeme de couches conformement a I'invention presente 

35 dans I'ensemble des proprietts sensiblement ameliofees. 

[0017] Le systeme* de coucties conformtment a Tune ou Tautre des variantes de ('invention est particulierement 
approprie pour le revetement de films transparents en polymere souple, du type polyethyleneterephtalate (PET), prtvus 
pour la fabrication de vitrages feuilletes. Les films revetus sont assembles a deux feuilles de verres par I'intermediaire 
de feuilles adhtsives thermoplastiques, constitutes en particulier de butyral de polyvinyle (PVB) ou de polyurethane 

40 (PU). Alors que d'autres systemes de couches tendent, lors d'un contact direct avec des feuilles adhtsives de ce type, 
a prtsenter des signes de vieillissement sous I'influence des rayons ultraviolets, de tels signes ne sont pas observts 
dans les systemes de couches conformement a I'invention, ce qui est tres avantageux. 

[0018] La fabrication industrielle du systeme de couches est realisee de preference par pulverisation cathodique 
assistee par un champ magnetique dans des installations de depot a dttilement continu. Pour les couches antireflet 
45 dielectriques, la pulverisation est rtactive avec un pourcentage de 0 2 ou, seion le cas, de N 2 comme gaz de travail, 
pour respectivement, les couches d'azote ou de nitrure. Vu que certains mttaux ne peuvent etre pulverises qu'a un 
dtbit de pulvtrisation relativement faible, des techniques modernes de pulverisation, comme par exemple la pulveri- 
sation cathodique rotative ou la pulvtrisation cathodique a double cathode, sont a choisir de preference pour ce type 
de materiau. 

so [001 9] Bien entendu, le systeme de couches conlormtment a ['invention peut tgalement comprendre deux couches 
fonctionnelles a base d'argent separees I'une de I'autre par une couche dielectrique. 

Prtvoir deux couches d'argent au lieu d'une permet notamment d'obtenir une meilleure selectivity (meilleur compromis 
entre le niveau de transmission lumineuse et les proprietts thermiques recherchees, qui sont soit un controle de I'apport 
solaire soit une basse emissivite). La couche dielectrique « intermediate »> disposee entre les deux couches d'argent 
55 peut aussi comporter une seule couche ou piusieurs couches. Elle peut etre conlorme a la premiere variante de I'in- 
vention, e'est-a-dire « remplacee » par du ZnO d'epaisseur 5 a 15 nm dans sa partie contigue a la seconde couche 
d'argent. 

[0020] En fait, en presence de deux couches d'argent, au moins I'une d'elles doit respecter une des variantes au 
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moinsde ('invention : avoir directement sous elle une couchede 2nO, et/ou etre surmontee d'unefinecouche metallique 
eventuellement nitruree. Avantageusement, les cieux couches d'argent survent ces conditions. Cependant, il est pre- 
ferable de prevoir au-dessus de ia premiere couche d'argent, une couche de blocage (sacrificielle) de type metallique, 
d'epaisseur de par exemple 1 a 3 nm, pour eviter sa deterioration au cas ou on doit pulveriser une couche d'oxyde 
s metallique au-dessus d'elle. 

[0021] L'invention va etre detaillee ci-apres a i'aide d'exemples de realisation non limitatifs : 

EXEMPLES 1 a 4 

io [0022] Ces exemples sont conformes a la premiere variante de l'invention, et utilisent des substrats sous forme de 
films de PET. 

[0023] Des exemples de realisation d'un systeme de couches selon l'invention sont decrits ci-dessous, et ('amelio- 
ration obtenue sur les couches est demontree par une comparaison avec un systeme de couches sans couche inter- 
mediate en ZnO. 

15 [0024] Les systemes de couches sont a chaque fois pulverises sur des films transparents en PET d'une epaisseur 
de 50 (am. Les films de PET revetus sont tncorpores entre deux feuilles thermoplastiques en polyvinylbutyral (PVB), 
chacune d'une epaisseur de 0,38 mm, et transtormes de maniere connue en verre feuillete a partir de ces feuilles de 
PVB, sous I'application de chaleur et de pression dans un autoclave sous pression. Sur des echantillons de verre 
feuilletes ainsi prepares, de taille de 30 x 30 cm2, on effectue les tests ci-dessous pour determiner la resistance 

20 chimique : 

w Test A : Test de pulverisation de brouillard salin selon DIN 50021 . 
w Test B : Test de Kesternich selon DIN 50018. 
w Test C : Test d'humidite selon ANSI Z 26.1 , 

25 

[0025] Apres avoir realise chaque test, on mesure sur le bord la largeur de la couche corrodee. La largeur de la 
couche corrodee est une mesure de la resistance de la couche a la corrosion. Pour que le systeme de couches puisse 
etre utilise pour I'application dans des vitres composites, les echantillons ne peuvent presenter lors de chaque test 
qu'une corrosion d'un maximum de 3 mm de largeur sur le bord. 

30 [0026] En plus des tests indiques pour la determination de la resistance a la corrosion, on effectue ce qu'on appelle 
un test de pelage selon ANSI Z 26.1 et ECE R43 (Test D) qui permet un avis sur la cohesion des couches partielles 
du systeme de couches. Ce test de pelage consiste a n'associer la feuille de PET revetue qu'a deux feuilles de PVB. 
On utilise alors de nouveau le procede decrit de fabrication d'une vitre composite sous I'application de chaleur et de 
pression, mais entre les vitres et les feuilles de PVB adjacentes, on intercale chaque fois une feuille de separation, de 

35 sorte qu'apres pressage et enlevement des vitres et des feuilles de separation, on obtienne un stratifie de PVB-PET- 
PVB. Dans le test de pelage, la feuille de PVB adjacente au systeme de couches est alors separee a- une extremite 
et est repliee et tiree de la feuille de PET revetue sous un angle d'application de force de 1 80 degres. La force necessaire 
pour arracher la leuille de PVB est une mesure de Padherence de la feuille de PVB au systeme de couches et de la 
cohesion des couches partielles du systeme de couches. 

40 ^ 

EXEMPLE 1 COMPARATIF ~ 

[0027] Le systeme de couches de i'exemple comparatif presente la construction : 30 nm de Ti0 2 - 10 nm d'Ag - 40 
nm d'AIN. 

45 

EXEMPLE 1 SELON L'INVENTION 

[0028] le systeme de couches de I'exemple de realisation a la sequence ; 20 nm de Ti0 2 - 12 nm de ZnO - 10 nm 
d'Ag - 40 nm d'AIN. La pulverisation des differentes couches partielles sur la feuille de PET s'effectue dans des con- 
50 ditions de pulverisation par ailleurs identiques. 

[0029] Les resultats des tests effectues sont repris dans le tableau ci-dessous. Les resultats du test D represented 
la valeur moyenne de cinq mesures. 

55 
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Test A 


Test B 


Test C 


Test D 


Exemple comparatif 1 


4 mm 


3 mm 


pas de corrosion 


0,5 N/cm 


Exemple de realisation 1 


3 mm 


3 mm 


pas de corrosion 


5,9 N/cm 



[0030] La comparaison entre les resultats d'essai montre que I'on observe non seulement une augmentation consi- 
derable de la force de pelage, mais montre en outre egalement une amelioration du resultat du test de pulverisation 
de brouillard salin. 

[0031] L'etude analytique des surfaces de la feuille de PVB et de la feuille de PET revetue de I'exemple comparatif 
et de rexemple de realisation, effectuee apres le test de pelage, indique par ailleurs que sur la surface de la feuille de 
PVB, on ne trouve que de TAIN, alors que, bien que Ton trouve de I'Ag et du Ti sur la couche de la feuille de PET, on 
n'y trouve cependant que des traces d'AIN. On peut en conclure que i'augmentation de la force de pelage ne decoule 
pas d'une adherence plus elevee d'AIN a la feuille de PVB mais d'un meilleur ancrage de la couche d'AIN sur la couche 
d'argent. 

EXEMPLE 2 

[0032] II a la sequence de couches suivantes : 

Substrat en PET - 30 nm Ti0 2 - 12 nm ZnO - 10 nm Ag - 1 nm Ti - 46 nm Ti0 2 - 12 nm ZnO - 10 nm Ag - 40 nm AIN. 
EXEMPLE 3 

[0033] II a la sequence de couches suivantes : 

Substrat en PET - 30 nm Ti0 2 - 1 3 nm ZnO - 1 0 nm Ag - 20 nm AIN - 31 nm Ti0 2 - 1 2 nm ZnO - 1 0 nm Ag - 40 nm AIN. 
EXEMPLE 4 

[0034] II a la sequence de couches suivantes : 

Substrat en PET - 30 nm Ti0 2 - 12 nm ZnO - 10 nm Ag - 1 nm Ti - 46 nm Ti0 2 - 12 nm ZnO - 10 nm Ag - 0,2 nm Ti - 
40 nm AIN. 

[0035] II presente la particularity de combiner les deux variantes de I'invention. 

[0036] Ces derniers exemples montrent egalement une amelioration de meme type que I'exemple 1 . Leur resistance 
a la corrosion est bien meilleure que les empilements de couches de I'etat de Tart. 

EXEMPLES 5 et 6 

[0037] Ces exemples suivent la seconde variante de I'invention. Ms se font en comparaison avec I'exemple 1 com- 
paratif explicite plus haut. lis sont realises comme precedemment (depot puis assemblage avec cieux feuilles de PVB 
a deux feuilles de verre). 

Exemple 5 : 

[0038] Le systeme de couches de cet exemple presente la sequence : 
30 nm de Ti0 2 - 10 nm d'Ag - 0,5 nm de Ti - 40 nm d'AIN. 

[0039] Les resultats des tests effectues sont repris dans le tableau ci-dessous. Les resultats du test D represented 
dans chaque cas la valeur moyenne de cinq mesures. 





Test A 


Test B 


Test C 


Test D 


Exemple comparatif 1 


4 mm 


3 mm 


pas dc corrosion 


(),5 N/cm 


Exemple de realisation 5 


pas de corrosion 


pas de corrosion 


pas <\r. corrosion 


0 N/cm 



[0040] La comparaison entre les resultats d'essai montre que i'on observe non seulement une augmentation consi 
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derable de la force de pelage, mais egalement une amelioration surprenante de la resistance a la corrosion, tant pour 
le test de pulverisation de brouillard salin que pour le test de Kesternich. 

[0041] L'etude analytique, dans chaque cas apres le test de pelage, des surfaces de la feuille de PVB et de la feuille ' 
de PET revetue de I'exemple comparatif 1 et de Pexemple de realisation 5 indique par ailleurs que sur la surface de 
s la feuille de PVB, on ne trouve que de TAIN, alors que, bien que Ton trouve de I'Ag et du Ti sur la couche de la feuille 
de PET, on n'y trouve cependant que des traces d'AIN. Comme TAIN presente par consequent une adherence elevee 
a la surface de PVB, les valeurs mesurees lors du test de pelage fournissent une conclusion immediate sur I'adherence 
entre la couche d'AIN et la couche d'argent. 

to Exemple 6 : 

[0042] Le systeme de couches suivant, permettant de labriquer des vitrages feuilletes avec une transmission dans 
le spectre visible superieure a 70%, s'est avere egalement efficace. II utilise deux couches d'argent : 
Substrat en PET - 30 nm Ti0 2 - 10 nm Ag - 1 nm Ti - 56 nm Ti0 2 - 10 nm Ag - 0,2 nm Ti - 40 nm AIN. 

75 [0043] En conclusion, les deux variantes de I'invention ont pour but de renforcer I'adhesion de la ou des couches 
d'argent aux autres couches de I'empilement, tout particuiierement aux couches en nitrure avantageuses mais pre- 
sentant de facon connue une adhesion peu satisfaisante a I'argent. L'invention a done prevu une couche d'ancrage, 
a Tintertace entre I'argent et le nitrure, et/ou de facon plus etonnante, une couche en ZnO sous I'argent. Une autre 
caracteristique originate de i'invention consiste a prevoir, de preference dans le cas d'une seule couche d'Ag, sous 

20 I'argent que des couches en oxyde el sur I'argent que des couches en nitrure. Dans le cas de deux couches d'Ag, on 
prefere prevoir sous la premiere couche d'Ag des couches en oxyde. Au-dessus de la seconde couche d'Ag (la plus 
eloignee du substrat), on prevoit de preference des couches en nitrure. Et entre les deux couches d'argent, on peut 
avoir des dielectriques exclusivement sous forme d'oxyde metallique ou exclusivement sous forme de nitrure ou as- 
sociant ces deux types de materiaux. On peut ainsi avoir un dielectrique intermediate qui presente la sequence AIN/ 

25 oxyde, notamment AIN/Ti0 2 ou AIN/TiO^ZnO. 



Revindications 

30 1 . Systeme de couches reflechissant les rayons thermiques pour des substrats transparents, comprenant au moins 
une couche fonctionnelle a base d'argent et des couches antireflet dielectriques, caracterise en ce que la couche 
antireflet inferieure comporte un ou plusieurs oxydes metalliques, notamment Ti0 2 , Sn0 2 , Ta 2 O s , ZnO, Nb 2 O s , et 
en ce que lei couche antireflet superieure comporte de TAIN, du Si 3 N 4 ou de melanges de ceux-ci, et en ce 
qu' entre ia couche d'argent et la couche antireflet superieure est disposee une couche formee de metal ou de 

35 sous-nitrure, d'une epaisseur de preference de 0;i a 1 nm, et destinee a ameliorer I'adherence. 

2. Systeme de couches suivant la revendication 1 , caracterise en ce que la couche destinee a ameliorer I'adherence 
est formee de Ti, Zr, Al, Cr, Ni ou Hf, ou d'un melange de ceux-ci ou des sous-nitrures de ceux-ci. 

40 3. Systeme de couches suivant la revendication 1 ou caracterise en ce que la couche destinee a ameliorer 
I'adherence a une epaisseur comprise entre 0,2 et 0,5 nm. 

4. Systeme de couches suivant Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterise en ce qu'il comprend deux 
couches d'argent separees Tune de ('autre par une couche antireflet dielectrique. 

45 

5. Systeme de couches suivant la revendication 4, caracterise en ce que la couche antireflet dielectrique appliquee 
entre les couches d'argent est formee d'un oxyde metallique correspondant a la couche antireflet inferieure et en 
ce qu'une couche de blocage metallique est appliquee en dessous de cette couche d'oxyde metallique directement 
sur la couche d'argent. 

50 

6. Systeme de couches suivant la revendication 5 : caracterise en ce que la couche de blocage metallique appliquee 
sur la couche d'argent a une epaisseur d'environ 1 a 2 nm. 

7. Systeme de couches suivant la revendication 6, caracterise par la suite de couches suivante : substrat .- 25 a 35 
55 nm de Ti0 2 - 8 a 12 nm Ag - 1 a 2 nm Ti - 50 a 60 nm Ti0 2 - 6 a 12 nm d'Ag - 0,1 a 0,5 nm Ti - 35 a 45 nm AIN. 

8. Systeme de couches reflechissant les rayons thermiques pour des substrats transparents, comprenant au moins 
une couche fonctionnelle formee d'argent et des couches antireflet dielectriques, la couche antireflet superieure 
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comportant un nitrure metallique, comme AIN ou Si 3 N 4 , et la couche antireflet inferieure comprend un ou plusieurs 
des oxydes metalliques autres que le ZnO du type Ti0 2 , Sn0 2 , ZnO, Ta 2 O s ou Nb 2 0 5 , sa partie superieure, a 
savoir la partie contigue a la couche d'argent, etant remplacee par du ZnO sur une epaisseur de notamment 5 a 
15 nm. 

5 

9. Systeme de couches selon la revendication 8, caracterise en ce que I'epaisseur optique de la couche partielle 
formee de ZnO corresponde a I'epaisseur optique de la partie de la couche d'oxyde remplacee par la couche 
partielle de ZnO. 

'0 10. Systeme de couches suivant la revendication 8 ou 9, caracterise en ce qu' entre la couche antireflet superieure 
constitute de nitrure metallique et la couche d'argent est disposee une couche formee de metal ou de nitrure 
metallique, d'une epaisseur de 0,1 a 1 nm, de preference 0,2 et 0,5 nm ameliorant I'adherence. 

11. Systeme de couches suivant la revendication 10, caracterise en ce que la couche destinee a ameliorer I'adhe- 
'- £ rence est formee de Ti, Zr, Al, Cr t Ni ou Hf, ou de melanges de ceux-ci ou de sous-nitrures de ceux-ci. 

12. Systeme de couches suivant Tune quelconque des revendications 8 a 1 2, caracterise en ce qu'ii comprend deux 
couches d'argent separees I 1 une de I'autre par une couche antireflet dielectrique intermediaire dont la partie su- 
perieure, a savoir la partie directement contigue a la deuxieme couche d'argent, est egalement remplacee par une 

20 couche de ZnO. 

13. Systeme de couches suivant la revendication 12, caracterise en ce que la couche antireflet dielectrique interme- 
diaire est formee de la suite de couches nitrure metal lique-oxyde metallique-ZnO, plus particulierement de la suite 
de couches AIN-Ti0 2 -ZnO. 

25 

14. Systeme de couches suivant la revendication 12 ou 13, caracterise en ce qu' une couche de blocage metallique 
est appliquee en dessous de la couche antireflet intermediaire, directement sur la premiere couche d'argent. 

15. Systeme de couches suivant la revendication 14, caracterise en ce que la couche de blocage metallique a une 
30 epaisseur de 1 a 3 nm. 

16. Systeme de couches suivant Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce qu'H est ap- 
plique sur un film transparent un polymere du type terephtalate de polyethylene, lequel est assemble par I'inter- 
mediaire de feuilles adhesives thermoplastiques avec deux substrats de verre pour former un vitrage feuillete. 

35 

17. Film polymere souple, caracterise en ce qu'ii est muni sur au moins une de ses faces du systeme de couches 
selon Tune des revendications precedentes. 

18. Vitrage feuillete, caracterise en ce qu'ii incorpore le film polymere selon la revendication 17. 

40 
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